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Abstrakt: 
 
Táto bakalárska práca sa zaoberá vplyvom troch rôznych technológií mletia na 
kryštalografické a granulometrické vlastnosti synteticky pripraveného čistého alitu. 
Skúma dĺžku mlecieho procesu a vplyv technológie mletia na kryštalinitu, tvar zŕn 
a sklon k prednostnej orientácii minerálu pri príprave vzorky na XRD – analýzu. 
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Abstract: 
 This bachelor thesis deals with the impact of three different grinding technologies for 
milling and grain crystallographic properties of the synthetically prepared pure alite. 
It studies the lenght of the milling process and the impact of grinding technology to 
crystallinity, grain shape and slope of the preffered mineral orientation in preparing 
specimens for XRD – analysis. 
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Úvod 
 V Portlandskom slinku je doposiaľ popísaných viac ako 25 minerálnych fáz, avšak 
rozhodujúci význam pre vlastnosti cementu majú štyri hlavné slinkové minerály alit, belit, 
trikalciumsilikát a tetrakalciumaluminátferit. Pozornosť tejto práce je smerovaná na prvý 
zmienený minerál alit. Práca sa zaoberá vplyvom mlecieho procesu na kryštalografické 
a granulometrické vlastnosti synteticky pripraveného čistého alitu.  
Alit je viac ako ostatné slinkové minerály ovplyvnený technológiou mlecieho procesu 
z dôvodu jeho krehkosti, štiepnosti a tvaru kryštalitov. Obsahuje taktiež mikro-prasklinky 
vznikajúce v priebehu chladenia, preto je menej odolný voči mletiu ako ostatné minerály. 
Množstvo kryštalickej fázy alitu sa môže meniť aj o niekoľko percent v závislosti od 
zvyšujúceho sa času mletia, či  rýchlosti mletia. Pri zlej príprave vzorky sa v priebehu 
mlecieho procesu vytvára amorfná fáza, ktorej podiel závisí od deštrukcie kryštalitov alitu. 
Nastáva amorfizácia, čiže transformácia kryštalickej látky do amorfnej podoby v pevnom 
stave, ktorá sa analyzuje X-Ray práškovou difrakciou (XRD) s využitím Rietveldovej 
analýzy.  
Príprava vzorky alitu je kritická a má obrovský význam na výsledky Rietveldovej 
kvantifikácie. Aby boli jej výsledky spoľahlivé, je nevyhnutná optimalizácia prípravy 
vzoriek. 
Cieľom tejto práce je sledovanie vplyvu dĺžky a technológie mlecieho procesu na 
kryštalinitu, štiepnosť a tvar zŕn synteticky pripraveného čistého alitu metódou Wesselský-
Jensen so zameraním na vplyv prednostnej orientácie na výsledok analýzy.  
Ďalej sa vyhodnotí aký vplyv má mletie materiálu na tvar píkov difrakčného záznamu, 
či dôjde k amorfizácii, a tým k ovplyvneniu výsledkov Rietveldovej analýzy, či zrušeniu 
prednostnej orientácie. 
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TEORETICKÁ ČASŤ 
1. Portlandský cement 
Cement je hydraulické práškové spojivo (maltovina), zložené z jemne rozomletého 
Portlandského slinku a prípadne prísad a  prímesí, ktorý po zmiešaní s vodou vytvára kašu, 
ktorá tuhne a tvrdne na vzduchu aj pod vodou v dôsledku hydratačných reakcií. Po 
zatvrdnutí zachováva svoju pevnosť a stálosť i pod vodou. [1]  
1.1 Portlandský slinok 
Najdôležitejšou súčasťou cementu je Portlandský slinok. Vyrába sa výpalom 
surovinovej múčky suchým, polosuchým alebo mokrým spôsobom v cementárskej peci na 
teplotu 1450 °C a následným rýchlym ochladením. O konečných vlastnostiach 
Portlandského slinku rozhoduje najmä chemické a mineralogické zloženie.   
1.1.1 Chemické zloženie 
Dlhodobými empirickými skúsenosťami sa postupne dospelo k optimálnemu zloženiu 
zmesi surovín, ktorá zabezpečí cement s čo najlepšími vlastnosťami. Chemické zloženie, 
a to najmä pomer základných zložiek CaO, SiO2, Al2O3 a Fe2O3, ktoré sa vyjadrujú tzv. 
modulmi, má primárny význam na vlastnosti cementu. Dôležitý význam má aj spôsob 
tepelného spracovania a úprava slinku. Chemické zloženie priemyselne vyrábaného 
Portlandského slinku sa pohybuje obvykle v týchto medziach : 
 
 59 – 67    %  CaO    ( priemer asi 65 % ) 
 16 – 26    %  SiO2    ( priemer asi 21 % ) 
   4 –   8    %  Al2O3      ( priemer asi   6 % ) 
   2  –  5     %  Fe2O3     ( priemer asi   3 % ) 
 0,3 –  5    %  MgO    
 0,4 – 0,9  %  K2O 
 0,2 – 0,6  % Na2O 
Vyšší obsah CaO spôsobí vyššie počiatočné pevnosti, vyššie hydratačné teplo a nižšiu 
odolnosť cementu voči agresívnemu prostrediu. [2]    
S vyšším obsahom SiO2 klesajú počiatočné pevnosti, ale zároveň stúpajú dlhodobé 
pevnosti a cement sa stáva odolnejším voči agresívnemu prostrediu. 
Vyšší obsah Al2O3 zvýši dlhodobé pevnosti cementu, ale zároveň spôsobí nižšiu 
mrazuvzdornosť a odolnosť voči agresívnym vodám. 
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Cementy obsahujúce vyššie množstvo Fe2O3 a zároveň nižšie množstvo Al2O3 sa 
vyznačujú veľmi dobrou odolnosťou voči sulfátovým vodám. 
Obsah MgO by nemal prekročiť hranicu 6 %, pretože  vzniká riziko objemových zmien 
v cemente. 
Množstvo SO3 sa v slinku zvyšuje pridaním sadrovca, ktorý v cemente funguje ako 
regulátor tuhnutia a je jeho neodmysliteľnou súčasťou. Zvýšenie množstva tohto oxidu môže 
spôsobiť nežiaduce objemové zmeny. 
Obsah alkalických oxidov Na2O a K2O by nemal prekročiť hranicu 0,6 %, z dôvodu 
alkáliového rozpínania v dôsledku alkalicko-kremičitej reakcie, ktorá sa môže prejaviť 
vznikom trhlín v betóne. [3][4] 
1.1.2 Mineralogické zloženie 
O konečných vlastnostiach slinku a cementu nerozhoduje priamo chemické, ale 
mineralogické zloženie. Hovoríme tiež o zložení fázovom. Dva cementy s približne 
rovnakým chemickým zložením môžu mať celkom iné vlastnosti, ktoré sú spôsobené ich 
odlišným mineralogickým zložením. Fázové zloženie Portlandského slinku je nasledovné : 
 
 4 základné slinkové minerály – C3S, C2S, C3A, C4AF, 
 sklená fáza, 
 vedľajšie oxidy -  MgO, voľné CaO, alkálie, P2O5. [2]    
1.1.2.1 C3S ( Alit ) 
Alit je najdôležitejším slinkovým minerálom. Jeho základným zložením je 
trikalciumsilikát s prímesou MgO a Al2O3. Jeho zastúpenie v Portlandskom slinku bolo 
v minulosti asi 60 %, no v súčasnosti sa jeho obsah pohybuje okolo hodnoty 65 % z dôvodu 
dokonalejšieho chladenia. Vzniká pri teplotách nad 1250 °C a v slinku sa nachádza 
v nestabilnom podchladenom stave, pretože jeho existenčná oblasť je  pri teplotách            
1250 - 1900 °C. Pod teplotou 1250 °C sa rozkladá na C2S ( belit ) + CaO. Aj napriek tomu, 
že je alit pod touto teplotou nestály, je možné ho rýchlym ochladením uchovať ako fázu 
metastabilnú, a to z dôvodu, že k rozkladu v tak krátkom čase nedôjde. Alit vykazuje vysokú 
hydratačnú rýchlosť a vyvíja veľké  množstvo hydratačného tepla, ktorého hodnota je 500 
kJ.kg-1. Pri hydratácii sa z alitu uvoľňujú 3 moly Ca(OH)2, čo spôsobuje jeho nízku odolnosť 
voči chemicky agresívnemu prostrediu, najmä proti pôsobeniu síranových vôd.  
Je to spôsobené vznikom sekundárneho ettringitu, ktorý nadobúda objem až 270 % 
a spôsobuje rozpad cementového kameňa. [5]  
Čistý trikalciumsilikát obsahuje 73,7 hm.% CaO a 26,3 hm.% SiO2. Alit 
v priemyselných slinkoch  väčšinou obsahuje 3 - 4 hm. % cudzích iónov. 
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Alit je charakteristický výrazným polymorfizmom a dodnes bolo uňho 
identifikovaných sedem štruktúrne si veľmi podobných modifikácií, ktoré sú závislé od 
teploty a obsahu nečistôt. Tri triklinické ( T1, T2, T3 ), tri monoklinické ( M1, M2, M3 ) 
a jedna trigonálna ( R ), ktorých transformačné teploty sú uvedené v nasledujúcej schéme : 
 
𝑇1 
620°𝐶
↔    𝑇2 
920 °𝐶
↔    𝑇3 
980 °𝐶
↔    𝑀1 
990 °𝐶
↔    𝑀2 
1060 °𝐶
↔     𝑀3 
1070 °𝐶
↔     𝑅   ( 1 )    [6] 
 
Modifikácia T1 je najjednoduchšia na prípravu, keďže vzniká chladením čistej 
zlúčeniny C3S. Avšak v priemyselných slinkoch vďaka prítomnosti cudzích iónov sa alit 
stabilný pri izbovej teplote nachádza v modifikácii M1 a M3, zriedka sa vyskytuje 
modifikácia T2.   
   Rozhodujúcimi faktormi pre stabilizáciu modifikácií je proces nukleácie 
a kryštalizácie alitu a obsah oxidov MgO a SO3. [7][8] 
Vysoká intenzita nukleácie a pomalý, stabilný rast kryštálov spoločne so zvýšeným 
obsahom MgO stabilizuje pri izbovej teplote polymorf M3. Naopak nízka intenzita nukleácie 
a rýchly, nestabilný rast kryštálov za zvýšeného obsahu SO3 vedie k vzniku stabilného 
polymorfu M1. 
Pri vysokom presýtení taveniny a pomalej kryštalizácii v priebehu intenzívnej 
nukleácie vznikajú malé kryštály M3 s nízkym počtom inklúzií. V prípade nízkeho 
presýtenia taveniny prevažuje rast kryštálov nad nukleáciou a nízky počet jadier vedie 
k rýchlemu rastu veľkých nepravidelných kryštálov M1 s hojnými inklúziami belitu.  
Tieto znaky pomáhajú mikroskopicky určiť alit v slinku. Polymorfy M1 a M3 sa 
odlišujú prostredníctvom merania dvojlomom, kde M3 sa vyznačuje dvakrát vyšším 
dvojlomom ako M1. Identifikujú sa tiež prostredníctvom X- Ray difrakcie alebo             
vysoko-teplotnou mikrofotometriou udávajúcou hodnoty dvojlomu v závislosti na teplote. 
[9] 
1.1.2.2 C2S (Belit) 
Dikalciumsilikát je druhým najhojnejším minerálom v slinku. V minulosti sa jeho 
obsah v slinku pohyboval okolo 25 % z dôvodu nedokonalého chladenia, no v súčasnosti 
pokrokom technológie sa znížil na hodnotu približne 20 %. Tento minerál sa vyznačuje 
nízkymi počiatočnými, ale veľmi dobrými dlhodobými pevnosťami. Hydratácia teda 
prebieha pozvoľna, pričom vyvíja nízke hydratačné teplo 250 kJ.kg-1. 
 Belit sa vyznačuje horšou melitelnosťou ako alit. Je často znečistený draselnou 
alkáliou pričom vytvára K2O.23CaO.12SiO2.  
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U belitu sa nachádza 5 kryštálových modifikácií, ktorých výskyt nachádzame 
v priemyselnom slinku : 
 
 α  - hexagonálna, 
 𝛼𝐻
,
  - ortorombická ( vysokoteplotná ), 
 𝛼𝐿
,
  - ortorombická ( nízkoteplotná ), 
 𝛽  - monoklinická, 
 𝛾  - ortorombická. 
 
Pri stabilizácii jednotlivých modifikácií je dôležitý druh a množstvo vedľajších 
oxidov, teplota výpalu a rýchlosť chladenia. Polymorfnú transformáciu belitu prebiehajúcu 
pri chladení z teplôt nad 1400 °C ukazuje nasledovná schéma :  
 
𝛼 
1425 °𝐶
↔     𝛼𝐻
,  
1160 °𝐶
↔     𝛼𝐿
,  
630−680 °𝐶
↔        𝛽 
< 500 °𝐶
↔      𝛾      ( 2 )    [10] 
 
Premena β na γ – C2S je spojená s veľkou expanziou. Zmena objemu je až 10 % 
a dochádza k rozpadu slinku bohatého na C2S až na prach. Tento jav je v praxi nežiaduci, 
pretože sa prejavuje prášením slinku. Najväčším problémom γ modifikácie je jej 
nehydrauličnosť. Tejto premene môžeme zabrániť rýchlym ochladením. [2][5] 
1.1.2.3 C3A (Trikalciumaluminát) 
 Trikalciumaluminát sa v Portlandskom slinku nachádza v množstve 8 %. Je súčasťou 
tmavej medzernej hmoty a to spoločne s MgO a sklenou fázou.  
Čistý trikalciumaluminát sa vyskytuje iba v jednej kryštalickej modifikácii a to 
kubickej. C3A je však často znečistený sodnou alkáliou a vytvára Na2O.8CaO.3Al2O3. 
Vyšším obsahom alkálií dochádza k zmenám v kryštalickej mriežke z kubickej cez 
ortorombickú až k monoklinickej.   
Vyznačuje sa veľmi rýchlym tuhnutím a tvrdnutím, ale nadobúda veľmi nízke konečné 
pevnosti, ktoré časom degradujú. Vyvíja najväčšie množstvo hydratačného tepla spomedzi 
všetkých slinkových minerálov, a to 860 kJ.kg-1.  
Pre spomalenie tuhnutia sa preto do cementu pridáva regulátor tuhnutia -  sadrovec 
v množstve 5 – 6 %. Nie je vhodný pre masívne konštrukcie  a je príčinou síranovej korózie 
betónu. 
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1.1.2.4 C4AF  
Tetrakalciumaluminátferit sa v slinku nachádza v množstve do 10 %. Je súčasťou 
svetlej medzernej hmoty. 
 Udávaný vzorec C4AF je iba priemerná hodnota, pretože v skutočnosti ide o tuhý 
roztok ( CaO – C12O7 – C2F ). Vyvíja hydratačné teplo 420 kJ.kg-1. Dosahuje nízke 
počiatočné aj konečné pevnosti. Vyznačuje sa najväčšou chemickou odolnosťou zo všetkých 
slinkových minerálov, a preto je snaha o zvýšenie jeho obsahu v síranovzdorných 
cementoch na úkor trikalciumaluminátu. 
1.1.2.5 Sklená fáza a vedľajšie oxidy ( MgO, voľné CaO, alkálie, P2O5 ) 
Sklená fáza je stuhnutá tavenina, ktorá vznikla nedokonalou kryštalizáciou C3A. 
Obsahuje nevykryštalizované časti C3A, MgO a CaO. Jej obsah v slinku sa pohybuje okolo 
2 – 25 % a zlepšuje objemovú stálosť cementu. 
MgO sa v slinku nachádza v množstve maximálne 5 %. Je súčasťou tmavej medzernej 
hmoty a sklenej fáze. Zvyšok môže vykryštalizovať ako periklas, ktorý je nežiaduci, pretože 
v stave prepalu oneskorene hydratuje a expanduje. 
Voľné CaO vzniká  pri nedokonalom chladení alitu, a to hlavne v šachtových peciach. 
Podobne ako MgO oneskorene hydratuje a expanduje. 
Alkálie sú nežiaduce z dôvodu tvorby pecných nálepiek, alkáliového rozpínania 
a tvorby výkvetov. 
P2O5 v množstve do 1 % pozitívne ovplyvňuje kvalitu výpalu slinku avšak v množstve 
nad 1 % spomaľuje hydratačný proces. [5] 
2. Mletie 
Mletie je proces, pri ktorom sa pôsobením vonkajších síl prekonávajú vnútorné sily 
súdržnosti molekúl látky a dochádza tak k rozrušeniu častíc.  
Rozpadom väčších kusov vzniká súbor menších zŕn, vytvára sa nový povrch  a narastá 
tak celkový povrch systému. Najbežnejšími spôsobmi namáhania je namáhanie tlakom 
a šmykom. Zdrobňované materiály sú v pracovnom priestore mlyna mačkané, roztierané 
alebo štiepené tlakom, šmykom, úderom alebo nárazom.  
Spôsob zdrobňovania zŕn závisí na type a konštrukcii zdrobňovacieho stroja, avšak 
skoro vždy dochádza ku kombinovanému spôsobu namáhania, a preto priebeh zdrobňovania 
býva veľmi zložitý. Bez ohľadu na to, akým spôsobom je materiál zdrobňovaný, má 
nepravidelnosti v zložení hmoty akými sú trhliny, pukliny, šmykové plochy a iné, ktoré majú 
rozhodujúci vplyv na vlastnosti materiálu. 
Ako iné procesy, ani proces zdrobňovania nemá 100 % účinnosť.  
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Nízka energetická účinnosť je najvážnejším problémom mlecieho procesu, s čím je 
spojená aj vysoká spotreba energie. Spotreba energie je tým väčšia, čím sú zrná pevnejšie, 
tvrdšie a húževnatejšie. V mlecom procese je iba malá časť energie spotrebovaná 
k vytvoreniu nového povrchu. Spotreba energie mlynov závisí na veľkosti novo vzniknutého 
povrchu a je nutné dodať, že celkový povrch rastie nepriamo úmerne k veľkosti zŕn 
získaných mlecím procesom. [12][14] 
2.1 Teória mletia 
Nižšie popísané hypotézy popisujú približné určenie veľkosti potrebnej energie na 
rozpojenie materiálu. 
 Rittingerova hypotéza ( povrchová ) - táto hypotéza predpokladá, že práca 
spotrebovaná pri mletí je priamo úmerná  novému vytvorenému povrchu.  
 Kickova hypotéza ( objemová ) - vychádza z predpokladu, že spotreba energie je 
úmerná pomeru veľkosti častíc. Množstvo práce odpovedá množstvu elastickej 
deformačnej práce vynaloženej k rozrušeniu zrna. 
 Bondova hypotéza - je najviac skutočnosti približujúcou sa teóriou. Množstvo 
energie spotrebovanej na zdrobňovanie sa skladá z energie určujúcej pomer 
veľkostí častíc a energie potrebnej na novo vzniknutý povrch. Množstvo energie 
závisí tak na objeme ako i na povrchu zrna. 
Všetky tri teórie sú empirické. Zatiaľ čo Rittinger a Kick sa snažili stanoviť množstvo 
práce nutnej k uskutočneniu vlastného zdrobnenia, Bondova teória uvažuje s prácou , ktorú 
je potrebné vynaložiť k mletiu vrátane započítania energetických strát strojov. 
Univerzálna charakteristika zdrobňovacieho procesu nebola zatiaľ formulovaná 
z dôvodu jeho mimoriadnej zložitosti. Priebeh tohto procesu totiž nezávisí iba od vlastností 
zdrobňovacích látok, ale aj na spôsobe drvenia a mletia a dokonca aj na energetických 
charakteristikách zdrobňovacieho stroja. [13] 
2.2 Technológia mletia 
Medzi najrozšírenejšie zdrobňovacie zariadenia používané v priemysle patria guľové 
mlyny. 
Sú najdôležitejšími zdrobňovacími strojmi používanými pri mletí a prakticky 
nenahraditeľnými strojmi používanými tak pri mletí cementu, ako aj nerastných nekovových 
surovín a rúd. 
Guľové mlyny sú gravitačné mlyny s voľnými mlecími telesami. Ide v podstate o duté 
bubny alebo valce zaplnené sčasti mlecími guľami, ktoré sa otáčajú okolo vodorovnej osi. 
Guľové mlyny sa plnia zväčša tak, aby 40 % objemu bolo zaplneného guľami a mlecím 
materiálom. Mletie vykonávajú mlecie gule v mlyne pri otáčaní bubna. 
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V guľových mlynoch  sa  melie účinkom kovových gúľ, ktoré pri otáčaní mlyna unáša 
odstredivá sila na obvode do určitej výšky, odkiaľ padajú a udieraním a rozotieraním 
rozomieľajú zrná materiálu.  
Najvýhodnejšími otáčkami guľového mlyna pri jeho zaplnení asi 40 % priestoru 
guľami je 75 až 88 % z kritických otáčok. [13] 
Mleciu náplň guľových mlynov tvoria obvykle oceľové alebo liatinové gule. Ich 
priemer sa pohybuje od 20 do 150 mm. V guľových mlynoch sa niekedy používajú aj mlecie 
telesá iného ako guľového tvaru, napríklad valčeky alebo kotúčiky.  
Priemer a hmotnosť mlecích gúľ a veľkosť mlecej náplne sú rozhodujúcimi faktormi 
určujúcimi účinnosť mletia a výkon mlynov.  
Optimálny priemer mlecích gúľ  závisí na veľkosti zŕn privádzaných do mlyna, na 
požadovanej veľkosti častíc výsledného produktu, na priemere mlynu a meliteľnosti 
rozomieľaného materiálu. 
Čím pevnejšia a horšie  meliteľná surovina je, tým väčší priemer mlecích gúľ musí 
byť, a tým väčší musí byť aj priemer mlynu. [12][15] 
2.2.1 Vysoko-energetické mletie 
Najväčším nedostatkom všetkých mlynov je vysoká spotreba energie. Zdrobňovacie 
zariadenia majú všeobecne obrovské energetické straty a iba málo z privádzanej energie je 
skutočne spotrebovanej užitočne. Príčinou vysokej spotreby energie je samotný proces 
mletia a vlastnosti rozomieľaných hmôt. Vysoká spotreba energie je spoločná pre všetky 
mlyny a závisí iba z malej časti na konštrukcii a typu mlyna. 
Obzvlášť vysoká spotreba energie je pri jemnom mletí. Pri jemnom mletí získavame 
častice o veľkosti do 100 µm a pri ultra jemnom mletí častice s veľkosťou do 10 µm, kde 
spotreba energie činí až 3.103 MJ.t-1. Jedná sa teda o vysoko neefektívny proces.  
Pri ultrajemnom mletí  je nutné dodávať viac energie ako odpovedá veľkosti 
vytvoreného povrchu, pretože s rastúcou jemnosťou mletia ubúdajú rôzne defekty a slabé 
miesta, takže sa musí  prekonávať zväčšená odolnosť mletých častíc  voči rozrušeniu. 
Príčinou vzrastajúcej spotreby energie je aj fakt, že pri tomto mletí dochádza k zmenám 
štruktúry kryštálových mriežok, ktorá rovnako spotrebováva značnú časť dodanej energie. 
Viacstupňový charakter mechanickej aktivácie vyžaduje použitie 
vysokoenergetických mlynov s rôznymi pracovnými režimami. [12][16] 
2.2.2 Mletie v laboratórnych podmienkach 
Laboratórne mlyny sú radené do skupín  v závislosti od princípu mletia resp. od 
účinnej zložky napr. planetové, úderové, diskové, kotúčové a podobne. V tejto bakalárskej 
práci boli použité tri typy laboratórnych mlynov, ktorých charakteristika je uvedená nižšie. 
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2.2.2.1 Vibračný diskový mlyn 
Všade tam, kde sa má materiál rozomlieť veľmi jemne sa uplatňuje vibračný mlyn. 
Diskový vibračný mlyn melie na princípe nárazu a trenia. Mlecie nástroje sa upevňujú 
rýchloupínacou pákou pevne na vibračný tanier, ktorý je s mlecími nástrojmi vystavený 
kruhovým horizontálnym vibráciám. Odstredivá sila pôsobiaca na mlecie krúžky v mlecej 
nádobe vytvára vysoký účinok tlaku, nárazu a trenia pôsobiacich na vzorku a produkujúcich 
analytickú jemnosť vo veľmi rýchlom čase. [13] 
2.2.2.2 Vysokoenergetický planetový mlyn 
Planetový mlyn sa používa všade tam, kde je požadovaný vysoký stupeň jemnosti. 
Názov planetového mlyna je odvodený od planetového pohybu jeho mlecej tablety. 
 Mlecie nádoby rotujú okolo vlastnej osi a v opačnom smere okolo spoločnej osi 
tanierového kolesa. Tento zložený pohyb uvádza mlecie gule do pohybu s energeticky 
vysokým mlecím potenciálom. 
Odstredivé sily, ktoré tlačia mlecie gule na stenu mlecej nádoby , roztáčajú najskôr 
v rovnakom smere ako je rotácia mlecej nádoby. Rozdiely medzi rýchlosťou steny mlecej 
nádoby a mlecími guľami, majú za následok silné šmykové silové pôsobenie na mletý 
materiál. Keď sa rotačný moment zvýši, na mlecie gule začne pôsobiť sila, ktorá ich odtiahne 
od steny nádoby. Gule tak prelietavajú vnútrom mlecej nádoby a narážajú na mletý materiál 
na druhej strane mlecej nádoby 
Planetové mlyny využívajú princíp odstredivého zrýchlenia namiesto gravitačného, 
ktoré sa využíva  u bežne využívaných guľových mlynov. Z výskumov vyplýva, že tieto 
mlyny produkujú vysokú mechanickú aktiváciu pri relatívne nízkej dobe mletia. [17] 
2.2.2.3 Dýzové mlyny ( mikronizéry ) 
Na mletie na ultra jemnú zrnitosť v rozsahu 0,5 až 20 µm sa používajú špeciálne 
dýzové mlyny ( pulverizátory, mikronizéry). 
Drobnozrnný materiál na mletie sa privádza zo zásobníka do mlecej trubice, do ktorej 
sa z dvoch strán cez dýzy privádza prúd stlačeného vzduchu. Zrniečka unášané 
protismernými prúdmi sa zrážajú pri veľkých rýchlostiach a v dôsledku prudkých úderov sa 
rozbíjajú na ultra jemné čiastočky. Melivo je unášané do triediacej cyklónovej komory. [13] 
2.3 Faktory ovplyvňujúce mletie 
 Typ mlyna -  na špecifické účely sa používajú osobitne navrhnuté mlyny, ktorých 
mechanizmus  má rozhodujúci vplyv na zníženie veľkosti častíc. 
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 Materiál mlecieho média – medzi bežne využívané  materiály mlecích telies sa 
používa oceľ ( nerezové, chrómové ), karbid wolfrámu, korund, zirkón, achát a pod. Dôležitú 
úlohu zohráva aj špecifická hmotnosť. Čím väčšiu hustotu a objem mlecie telesá majú, tým 
lepších výsledkov dosiahneme z dôvodu silnejších nárazov na častice. Mlecie telesá musia 
mať väčšiu hustotu ako daný mletý materiál. 
 Doba mletia – patrí medzi najdôležitejšie parametre ovplyvňujúce proces mletia.  
S rastúcou dobou mletia však môže narastať riziko kontaminácie mletého materiálu mlecími 
telesami. Ďalší problém môže nastať v dôsledku nárastu teploty alebo vo fázových 
premenách materiálu. 
 Kontaminácia – nastáva najmä pri použití oceľových mlecích telies. Ako riešením 
môžu byť použité iné druhy odolnejších materiálov pre mlecie telesá, kde však kontaminácia 
nie je rovnako vylúčená. 
 Aglomerácia a agregácia – pri mletí materiálu sú jednotlivé častice rozdeľované ale 
následne aj veľmi prudko stlačované. Dochádza k vzniku elektrostatického nabíjania 
povrchu častíc opačnými nábojmi. Čím je materiál jemnejšie pomletý, tým sa zvyšuje riziko 
nežiaducich vplyvov ako je aglomerácia (zhlukovanie ),  pokrývanie vnútorného plášťa či 
obaľovanie mlecích telies nabitými časticami.  
 Rýchlosť mletia – v závislosti na type mlyna má rýchlosť mletia takisto významný 
vplyv. Nad určitú kritickú rýchlosť sa mlecia guľa pohybuje iba po stene mlecej komory 
a nevyvíja tak žiadny nárazový účinok na materiál. Pod kritickou rýchlosťou je intenzita 
mletia tým vyššia, čím je rýchlosť mletia vyššia. [16] 
 Amorfizácia – v priebehu vysokorýchlostného mletia môžu veľkosti kryštálov 
klesať až na kritické hodnoty. Ďalšie dodávky energie spôsobujú ich deformácie a následnú 
amorfizáciu. Prítomnosť amorfnej fázy na snímkach XRD analýzy je preukázaná výskytom 
širokých píkov.  
Keďže medzi pevnými látkami nie je možné rozlíšiť či sú skutočne amorfné, extrémne 
jemne pomleté alebo iba obsahujú malý kryštál obalený amorfnou matricou po RTG analýze 
sa odporúča potvrdiť prítomnosť amorfnej fázy aj inými metódami. [18] 
3. Kryštalické a amorfné látky 
Jednou skupinou pevných látok sú kryštalické látky charakterizované pravidelným 
usporiadaním častíc ( atómov, molekúl, iónov ), z ktorých sú zložené. Niekedy sa vyskytujú 
ako monokryštály, ktorých častice sú usporiadané tak, že ich určité rozloženie sa periodicky 
opakuje v celom kryštáli. Väčšina kryštalických látok sa však vyskytuje ako polykryštál, 
ktorý sa skladá z veľkého počtu drobných kryštálikov -  zŕn ( kryštalitov ). Vnútri zŕn sú 
častice usporiadané pravidelne, avšak ich vzájomná poloha je náhodná. 
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Obr. 1 -  Rozdiel medzi monokryštálom a polykryštálom [13] 
 
Druhú skupinu pevných látok tvoria látky amorfné ( beztvaré látky ).  Ich častice nie 
sú pravidelne usporiadané, nevytvárajú kryštály. Amorfný stav možno dosiahnuť rýchlym 
prechodom z kvapalnej fázy ( resp. taveniny ) do tuhej prudkým ochladením.  S rýchlym 
poklesom teploty dochádza k tomu, že sa častice nestihnú pravidelne usporiadať do 
kryštálovej štruktúry. Amorfnou látkou je napríklad sklo. [19] 
3.1 Kryštalická mriežka 
Základné jednotky kryštálu je možné vzhľadom k ich usporiadaniu popísať sieťou 
priamok, ktoré rozdeľujú priestor na rovnobežnosteny o rovnakých rozmeroch.  Tie k sebe 
priliehajú tak, že dokonale zapĺňajú celý priestor. Priesečníky priamok tvoria uzly  
kryštálovej mriežky. Najmenšou jednotkou kryštálovej mriežky je elementárna bunka, ktorej 
opakovaním v priestore možno vytvoriť kryštalickú mriežku. 
Pri popise kryštalickej mriežky  je potrebné poznať roviny a smery usporiadania 
atómov. Tieto sú dôležité pre určovanie orientácie kryštálu. 
Každý kryštál obsahuje súbor rovnobežných, v rôznych smeroch preložených 
mriežkových kryštalických rovín. Roviny rovnobežné a rovnako od seba vzdialené sú 
rovnocennými rovinami a sú identifikované Millerovými indexmi. Jedná sa o celistvé čísla 
bez spoločného deliteľa označované ako „ h, k, l “. Millerove indexy jednoznačne popisujú 
orientáciu kryštalografickej roviny voči kryštalografickým osám x, y, z. Indexy h, k, l sú 
nesúdeliteľné čísla, ktorých prevrátené hodnoty odpovedajú pomerným úsekom, ktoré 
vytína príslušná rovina  na kryštalografických osách. 
 Medzirovinná vzdialenosť týchto rovín  sa označuje malým písmenom „ d “ a podľa 
potreby môže byť doplnená Millerovými indexmi „ dh,k,l “.[20] 
3.2 Kryštalit 
Kryštalické látky sa skladajú z kryštalitov, ktoré môžu byť v látke systematicky alebo 
náhodne orientované, a zároveň môžu mať rôznu veľkosť. 
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Kryštalit predstavuje určitý počet buniek kryštálovej štruktúry s navzájom 
systematicky spojených väzbami a tvoriacich koherentne difraktujúcu doménu. Jedná sa 
o časť hmoty  so súvislou pravidelnou štruktúrou. V ideálnom prípade je kryštál tvorený 
jedným kryštalitom, inak môže byť tvorený viacerými kryštalitmi. Usporiadanie kryštalitov 
môže byť vrstevnaté, mozaikovité alebo takmer náhodné. [21] 
 
Obr. 2 - Usporiadanie štruktúry pevných látok [21] 
 
3.3 Kryštalizácia a rast kryštálov 
Pri podchladení alebo presýtení média sa začnú vylučovať kryštály z určitého miesta, 
ktoré nazývame kryštalizačným zárodkom. Nastáva kryštalizácia, čiže proces pravidelného 
usporiadania vnútornej štruktúry kryštalickej látky. Proces kryštalizácie rozdeľujeme na dve 
časti, a to vznik zárodkov a rast kryštálov. Pri vzniku dostatočného množstva 
kryštalizačných zárodkov dochádza k vlastnému rastu kryštálov. Rýchlosť kryštalizácie 
rastie s presýtením alebo podchladením média, ale tiež jeho miešaním. 
Zväčšovaním porúch kryštálovej mriežky rastie neusporiadanosť kryštálu, čo vedie 
k prechodu do stavu amorfného. Amorfný stav nie je úplne nepravidelný.  
Vyskytujú sa v ňom určité jednorozmerné alebo dvojrozmerné usporiadania alebo 
porušené sieťové štruktúry s nedokonalým a neúplným periodickým usporiadaním, ktoré sú 
typické pre sklený stav. [20] 
Zmena kryštalickej látky v amorfnú v pevnom stave sa sleduje pomocou X-Ray 
práškovej difrakcie s využitím Rietveldovej kvantifikácie. 
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4. Rentgenová difrakčná analýza ( XRD ) 
Metóda rentgenovej difrakčnej  analýzy sa používa k stanoveniu mineralogického          
( fázového ) zloženia látok, a to kvalitatívne aj kvantitatívne. Vychádza z princípu 
kryštalografického usporiadanie látok a interakcie rentgenového žiarenia s časticami, ktoré 
tvoria kryštalickú mriežku látok.  
 Keď poznáme hodnoty medzirovinných vzdialeností rôznych minerálov a následne 
zistíme  medzirovinné vzdialenosti skúmanej látky pomocou rentgenovej difrakčnej analýzy, 
môžeme určiť aký minerál ju tvorí alebo aké minerály sú v skúmanej látke obsiahnuté.  
Pri difrakčnej rentgenovej analýze sa využíva charakteristické rentgenové žiarenie, 
ktoré obsahuje niekoľko spektrálnych línií s presne merateľnými vlnovými dĺžkami, ktoré 
sú dané materiálom antikatódy. [20] 
4.1 Rentgenové žiarenie 
Rentgenové žiarenie (rtg.) predstavuje časť elektromagnetického spektra. Vzniká pri 
prudkom zabrzdení rýchleho toku elektrónov na hmotnej prekážke.  
Najbežnejším zdrojom rtg. žiarenia sú rentgenové lampy, ktoré predstavujú sklenené 
lampy so zatavenými elektródami, medzi ktorými je vysoké napätie.  
Z katódy sú emitované elektróny, ktoré sú urýchľované vysokým napätím                           
( 50 – 60 kV ) a dopadajú na anódu ( Cu ) a pritom produkujú dva typy žiarenia: 
 spojité žiarenie, ktoré vzniká zabrzdením  dopadajúcich elektrónov v elektrickom 
poli jadier alebo ionizáciou atómov, 
 charakteristické žiarenie vznikajúce vyrazením elektrónu z niektorej z vnútorných 
energetických hladín atómu a jeho následným prechodom z vyššej hladiny na 
uvoľnenú hladinu. [22] 
4.2 Difrakcia rentgenového žiarenia na kryštáloch 
Pri prechode rentgenového žiarenia štruktúrou kryštálu dochádza k javu, ktorý sa 
nazýva difrakcia. 
Pri dopade rtg. žiarenia na kryštalickú látku dochádza k rozptylu žiarenia na 
jednotlivých atómoch tvoriacich kryštalickú látku.  Atómy sa sami stávajú zdrojom rtg. 
žiarenia s rovnakou vlnovou dĺžkou. Lúče, ktoré takto vznikajú navzájom interferujú 
a produkujú lúče difraktované, ktoré majú odlišný smer ako lúče dopadajúce. Difrakciu 
možno chápať aj ako odraz rtg. lúčov na rovinách kryštálovej mriežky. 
Na trojrozmernej periodickej štruktúre môže dôjsť k difrakcii rtg. žiarenia pri splnení 
istej geometrickej podmienky medzi zväzkom dopadajúceho rtg. žiarenia a orientáciou 
štruktúry kryštálu.  
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Tieto podmienky možno vyjadriť dvomi spôsobmi : 
 Braggovou rovnicou, 
 Sústavou troch Laueho rovníc. 
 Obidva spôsoby sú popisom rovnakého javu a matematicky sú si vzájomne ekvivalentné. 
4.2.1 Braggova rovnica ( Braggov zákon ) 
Braggova rovnica popisuje difrakciu ako odraz rtg. žiarenia na štruktúrnych rovinách 
kryštálu.  
Predstavme si zväzok rovnobežných lúčov rtg. žiarenia o vlnovej dĺžke λ, ktorý 
dopadá pod uhlom θ na osnovu mriežkových rovín vzdialených od seba o hodnotu d.   
Žiarenie sa odráža od osnovy rovín pod rovnakým uhlom θ. K zosilneniu 
difraktovaného žiarenia dochádza vtedy, keď lúč difraktujúci na jednej rovine sa oneskorí 
voči lúču difraktujúcemu na vedľajšej rovine o celý násobok jeho vlnovej dĺžky λ.  
To je splnené vtedy, ak platí  Braggova rovnica : 
 
2d. sin 𝜃 = 𝑛. 𝜆       ( 3 )             [23] 
 
kde n predstavuje celé číslo a reprezentuje násobok vlnovej dĺžky. [22][24] 
 
 
Obr. 3 - Braggova rovnica[22] 
4.2.2 Laueho rovnice 
Druhým spôsobom popisu difrakcie rtg. žiarenia na kryštáloch sú Laueho rovnice. 
Difrakciu predstavuje ako ohyb žiarenia na trojrozmernej ( priestorovej ) mriežke. Lúč rtg. 
žiarenia s vlnovou dĺžkou λ dopadá na radu rovnako vzdialených atómov pod uhlom 𝛼0. 
Každý z atómov sa stane zdrojom sekundárneho žiarenia. Jednotlivé parciálne žiarenia spolu 
interferujú, takže v niektorých smeroch dochádza k zosilneniu žiarenia. Tieto smery sú 
rozložené na povrchu súosých kužeľov , ktorých osou je rad atómov, na ktorých dochádza 
k difrakcii a ktoré majú vrcholový uhol α.  
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Kužele sú popísané rovnicou : 
𝑎. (𝑐𝑜𝑠𝛼 − 𝑐𝑜𝑠𝛼0) = ℎ. 𝜆         ( 4 ) 
 
kde 𝑎 je veľkosť vektora charakterizujúceho smer radu atómov a vzdialenosť medzi 
nimi, ℎ je celé číslo a je to Millerov index. 
 
Obr. 4 - Laueho difrakčné kužele nultého, prvého a druhého radu [25] 
 
Kryštálová štruktúra je však trojrozmerná, preto podmienky musia byť tri, aby každá 
popisovala periodicitu kryštálu v jednom rozmere. K difrakcii dochádza iba vtedy ak sú 
splnené všetky tri podmienky súčasne.  
Difraktovaný zväzok sa šíri smerom, v ktorom sa súčasne pretínajú všetky tri kužele. 
Laueho rovnice majú tvar :      
𝑎. (𝑐𝑜𝑠𝛼 − 𝑐𝑜𝑠𝛼0) = ℎ. 𝜆 
                   𝑏. (𝑐𝑜𝑠𝛽 − 𝑐𝑜𝑠𝛽0) =  𝑘. 𝜆                    ( 5 ) 
𝑐. (𝑐𝑜𝑠𝛾 − 𝑐𝑜𝑠𝛾0) =  𝑙. 𝜆 
 
kde ℎ, 𝑘, 𝑙 sú celé čísla a sú Millerovými indexmi osnov mriežkových rovín h, k, l 
násobeným radom difrakcie n. [25] 
4.3 Princíp rentgenového difraktografu 
Zariadenie pre rentgenovú difrakciu sa nazýva rentgenový difraktograf, ktorý 
pozostáva z troch základných častí : 
 stabilizovaného zdroja žiarenia, 
 goniometra pre posun vzorky a detektora, 
 detekčného a registračného zariadenia. 
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Zdrojom žiarenia je rentgenová trubica tzv. rentgenka, z ktorej vychádza primárny lúč 
rentgenového žiarenia, ktorý môže ale nemusí byť upravený na monochromate.   
Primárne rentgenové žiarenie dopadá na práškovú vzorku umiestnenú v strede 
goniometra, ktorá sa otáča konštantnou uhlovou rýchlosťou. Rentgenový lúč dopadá pod 
určitým uhlom θ a má definovanú vlnovú dĺžku λ, takže ak nájdeme v štruktúre vzorky 
štruktúrnu rovinu s takou medzirovinnou vzdialenosťou d, ktorá spĺňa Braggovu podmienku, 
dôjde k interferencii difraktovaného žiarenia, ktoré je zaznamenané detektorom. 
Detektor sa pohybuje okolo analyzovanej vzorky dvojnásobnou uhlovou rýchlosťou 
a registruje uhol θ difraktovaného žiarenia. Poloha detektora a detekovaná intenzita žiarenia 
sa zaznamenáva a grafickým vynesením tejto závislosti je difrakčný záznam                                    
( difraktograf ). Na osi x je vynesená poloha detektora v stupňoch 2θ a na osi y intenzita 
difraktovaného zväzku, ako ju zaznamenal detektor. [26] 
 
 
 
 
 
 
 
 
Obr. 5 - Difrakcia rentgenových lúčov na kryštálovej mriežke [27] 
4.4 Prášková difrakčná metóda 
Metód práškovej rentgenovej difrakcie existuje celá rada. Ich spoločným znakom je 
použitie vzorky vo forme prášku o veľkosti zrna 10-3 až 10-5 mm.  
Ten je zložený z obrovského množstva náhodne orientovaných kryštalitov. Tieto 
kryštality zaujímajú rôzne polohy vzhľadom k dopadajúcemu žiareniu a v každom okamžiku 
sú niektoré z nich orientované tak, že je pre niektorú osnovu mriežkových rovín splnená 
Braggova podmienka a dôjde k zosilneniu  difraktovaného žiarenia a jeho detekcii.  
K difrakcii dôjde vždy, keď niektorá osnova mriežkových rovín zviera s dopadajúcim 
lúčom Braggov uhol. [26] 
Príprava vzorky z prášku vyžaduje iný postup ako pri štandardnej príprave vzorky na  
RTG kvalitatívnu alebo kvantitatívnu fázovú analýzu. 
Vzorku je v prvom rade nutné pomlieť tak, aby sme sa čo najviac priblížili 
k predpokladu nekonečne veľkého počtu náhodne orientovaných kryštalitov.  
 
Určenie kryštálovej štruktúry z práškových difrakčných dát je veľmi zložité a zahŕňa 
veľké množstvo problémov, s ktorými sa je nutné vysporiadať: 
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 V priebehu prípravy vzorky sa snažíme maximálne potlačiť prednostnú orientáciu 
kryštálov tzv. textúru. Prednostná orientácia vzorky prináša difrakčný záznam, u ktorého sú 
zosilnené reflexie určitých rovín na úkor ostatných.  Prednostná orientácia vzniká na silno 
deformovaných vzorkách, pri prednostných smeroch rastu kryštálov v materiáli. Ak majú 
kryštality tvar doštičiek, orientujú sa pri príprave rtg. vzorky ( do nosiča vzorky ) podľa 
svojej prednostnej orientácie, a to rovnobežne s jej povrchom pri tlaku a pri zahladzovaní 
povrchu. Tým sú intenzity reflexií  odpovedajúcich systémov štruktúrnych rovín 
rovnobežných s povrchom vzorky zvýšené a naopak intenzity systému kolmých na smer 
usmernenia znížené.  Intenzity difrakcií sú týmto efektom výrazne skreslené. Textúru je 
možné potlačiť dostatočnou jemnosťou vzorky.  
 Pri práškovej difrakcii dochádza k prekrytiu  difrakcií s podobnou medzirovinnou 
vzdialenosťou d, pretože difraktujú v rovnakej pozícii. Problém s prekrytím je 
komplikovaný šírkou difrakcií. Malé mikrokryštály majú väčšinou viac porúch, čím 
dochádza k rozšíreniu difrakčných línií a následne komplikujú získanie presnej informácie 
o ich intenzitách. [28] 
5. Výpočet veľkosti kryštalitov 
Každý pík na difrakčnom zázname predstavuje systém rovín, na ktorých dochádza 
k difrakcii rentgenového žiarenia. Veľkosť kryštalitov ovplyvňuje rozšírenie píkov 
difrakčného záznamu. Meraním šírky píku je možné vypočítať veľkosť kryštalitov 
spoľahlivo približne do 100 nm. 
Stanovenie veľkosti kryštalitov umožňuje metóda, ktorá vychádza zo Sherrerovej 
rovnice publikovanej v roku 1918,  majúca nasledujúci tvar : 
 
𝐵(2𝜃) =  
𝐾. 𝜆
𝐿. 𝑐𝑜𝑠𝜃
                                              ( 6 )  [29] [30]    
 
kde 𝐿 je veľkosť kryštalitov, 𝐵 je šírka píku v polovici jeho výšky v radiánoch, 𝜆 je 
vlnová dĺžka použitého žiarenia, 𝐾 je Sherrerova konštanta.  
Sherrerova konštanta závisí od viacerých parametrov, z ktorých najdôležitejší je tvar 
kryštalitov. Pre dokonale guľaté kryštality je jej hodnota 0,89. Hodnota 𝐾 sa pohybuje 
v rozmedzí 0,62 až 2,08, najčastejšie je blízka hodnote 1. 
Zo Sherrerovej rovnice vyplýva, že veľkosť kryštalitov je nepriamo úmerná rozšíreniu 
píku.  
Najbežnejším spôsobom určenia rozšírenia píku je stanovenie šírky v polovici jeho 
výšky. Pre túto hodnotu sa používa názov  FWHM ( full width of half maximum ) alebo 
označenie „pološírka“. 
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Difrakčný záznam ovplyvňujú nedokonalosti kryštálu ako je malá veľkosť kryštalitov, 
strain, poruchy v kryštalickej mriežke ale aj nedokonalosť meracieho zariadenia.  
 Veľkosť kryštalitov - čím menšie kryštality sú, tým sú píky širšie.  
 Nedokonalosť meracieho zariadenia -  tzv. prístrojové rozšírenie je nezávislé na 
vzorke, a preto je pre jeho stanovenie nutné zmerať štandard s tak veľkými  rozmermi 
kryštalitov, aby bol ich vplyv na profil píku zanedbateľný.  
 Strain môže byť uniformný a neuniformný. Uniformný strain môže ovplyvniť 
pozíciu píku tak, že dôjde k posunu píku o hodnotu 2θ.  Na profil píku má vplyv 
neuniformný strain. Za extrémny prípad rozšírenia difrakčnej línie vplyvom neuniformného 
napätia možno považovať tzv. amorfný hrb, ktorý je odrazom prítomnosti amorfnej                   
( sklovitej ) fáze vo vzorke. [31] 
Williamson-Hallov graf vychádza zo zásady, že sa rovnice pre výpočet rozšírenia 
vplyvom veľkosti kryštalitu 𝛽𝐿 a rozšírenie spôsobené strain 𝛽𝜖 s ohľadom na Braggov uhol 
θ líšia : 
𝛽 =  𝛽𝜖 + 𝛽𝐿 = 𝐶𝜖 tan 𝜃 + 
𝐾𝜆
𝐿 cos𝜃
                    ( 7 )     [32] 
 
kde C je konštanta, pre ktorej vyjadrenie sa pracuje s hodnotou 4 alebo 5 v závislosti 
na charaktere microstrain, ϵ vyjadruje hodnotu microstrain. Po upravení rovnice dostaneme  
 
𝛽 cos 𝜃 = 𝐶𝜖 sin 𝜃 + 
𝐾𝜆
𝐿
                                      ( 8 )      [32]      
Obr. 6 -  Williamson–Hallov graf [32] 
 
Williamson-Hallov graf udáva závislosť 𝛽 cos 𝜃 na 𝐶𝜖 sin 𝜃. Jednotlivé body grafu 
predstavujú samostatné reflexie.  
Rovnica preloženej priamky je v lineárnom tvare : 
 
𝑦 = 𝑎𝑥 + 𝑏.                                               ( 9 ) 
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Ak je za 𝑦 dosadené 𝛽 cos 𝜃 a za 𝑥 -𝐶 sin 𝜃 potom 𝑎 vyjadruje hodnotu strain ϵ a 𝑏 
vyjadruje  
𝐾𝜆
𝐿
. Ak bodmi grafu preložíme regresívnu priamku, tak je  jej sklon určený 
hodnotou ϵ a predstavuje microstrain vzorky. Posun na osi 𝑦 (𝑏) nepriamo úmerne odpovedá 
veľkosti kryštalitu. [32] 
 
S výnimkou kubickej sústavy nie sú kryštality prakticky nikdy izotropné. Preto sa 
stanovenie veľkosti kryštalitu určuje pre každý kryštalografický smer zvlášť. 
Prvým krokom k výpočtu veľkosti kryštalitu je identifikácia píkov fáze. Ďalším 
krokom je tzv. nafitovanie teoretickou krivkou. Fitovanie možno uskutočniť dvomi 
spôsobmi a to : 
 Rietveldovou metódou – upresnením štruktúrneho vzoru danej fáze 
 Preložením jednotlivých pikov matematickou funkciou nezávisle na tom, o akú 
fázu sa jedná. 
Výsledkom stanovenia veľkosti kryštalitov Rietveldovou metódou je jedna hodnota. Ide 
o priemernú veľkosť kryštalitov , do ktorej sú zahrnuté rozmery vo všetkých 
kryštalografických smeroch. [21] 
5.1 Kryštalinita 
S rastúcou kryštalinitou ( veľkosťou kryštalitov ) klesá merný povrch. Kryštalinita má 
teda vplyv na technologické vlastnosti materiálu. Rozdiely v kryštalinite inak identických 
vzoriek sa prejavia v ich reaktívnosti. [21] 
6. Vyhodnotenie výsledkov práškovej difrakčnej metódy 
V roku 1967 publikoval H.M. Rietveld matematický postup ako z práškových 
difrakčných dát extrahovať informácie o štruktúre látky, čím významne ovplyvnil 
rentgenovú štruktúrnu analýzu. 
V súčasnej dobe je jeho metóda jednou z najpoužívanejších metód štúdia reálnej 
kryštálovej štruktúry v práškovej štruktúrnej analýze.[33] [34] 
6.1 Rietveldova metóda 
Rietveldova metóda sa používa pri riešení kryštálovej štruktúry, určovaní 
mriežkových parametrov, pozícií atómov, obsadenosti mriežkových polôh a na 
kvantitatívnu fázovú analýzu. 
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Princíp metódy zjednodušene spočíva v meraní kvantity jednotlivých fáz vo vzorke, 
avšak je nutné vopred poznať štruktúru prítomných fáz. Program pre Rietveldovu metódu 
presne porovnáva ideálnu štruktúru s meranou vzorkou. 
Rietveldova metóda je z matematického hľadiska metóda najmenších štvorcov, kde sa 
meraný difraktogram čo najlepšie nafituje difraktogramom vypočítaným.. Difrakčný záznam 
je rozdelený na veľa krokov, pričom každý krok musí byť oveľa menší ako šírka piku. 
Rietveld bol prvý, kto pracoval s analytickými procedúrami na počítačovom základe, pričom 
vyhodnocoval difrakčný záznam. 
Podmienkou použitia Rietveldovej analýzi je, že difrakčný záznam musí byť 
v digitalizovanej forme. Typická veľkosť kroku je od 0,01° do 0,05° 2θ pre vlnovú dĺžku 
rentgenového žiarenia. Počet krokov v difrakčnom zázname sa pohybuje v tisícoch. 
Algoritmus pomocou metódy najmenších štvorcov je v tomto prípade najlepším postupom, 
pretože berie do úvahy všetky tieto kroky súčasne. [35] [36] 
Rietveldova metóda neumožňuje vyriešiť štruktúru látky bez potrebných informácií 
o kryštalickej štruktúre skúmanej látky.. Je nutné zadať tzv. štruktúrny model, ktorý 
obsahuje informácie o  mriežkových parametroch, polohe atómov v mriežke a  vlnovej dĺžke 
a type použitého žiarenia. 
Rietveldova metóda slúži k „upresneniu“ zvoleného štruktúrneho modelu, nie 
k určeniu štruktúry danej látky. [37] 
Medzi najpoužívanejšie programy určené k upresňovaniu kryštálových štruktúr patria  
 FullProf s grafickým rozhraním WinPlotR 
 GSAS s grafickým rozhraním ExpGUI [34] 
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PRAKTICKÁ ČASŤ 
1. Cieľ práce 
Práca sa zaoberá sledovaním mlecieho procesu na kryštalografické a granulometrické 
vlastnosti čistej fázy alitu. Cieľom tejto bakalárskej práce je synteticky pripraviť čistý alit a 
sledovať vplyv mletia na kryštalinitu, tvar zŕn a vplyv prednostnej orientácie pri príprave 
vzorky na XRD – analýzu. 
2. Postup práce a metodika 
Práca bola metodicky rozdelená do 2 etáp. Prvou etapou bola príprava a výpal čistého 
alitu a druhú etapu predstavovalo samotné mletie a vyhodnotenie vplyvu mletia na vlastnosti 
alitu.  
2.1 Etapa č. 1 
Na prípravu čistého alitu bola použitá metóda Wesselský – Jensen. Na jeho prípravu 
boli použité suroviny v chemickej čistote p.a. – uhličitan vápenatý s čistotou zložky            
99,0 – 99,8 % a oxid kremičitý s čistotou zložky 99,6 %. Suroviny boli nadávkované 
v percentuálnom zastúpení 73,7 % uhličitanu vápenatého a 26,3 % oxidu kremičitého, čo 
odpovedá molárnemu pomeru zložiek pre alit. Zmes surovín bola zhomogenizovaná 
a zjemnená mokrým mletím v prítomnosti isopropylalkoholu v planetovom mlyne 
PULVERISETTE 6. Bola použitá mlecia kapsula s objemom 500 ml s veľkosťou mlecích 
gúľ 20 mm. Hmotnosť dávky činila 200 g, pričom bolo celkom pripravenej X kg suroviny. 
Doba mletia predstavovala X minút pri rýchlosti mletia X otáčok za minútu. Po každej 
minúte mletia nastalo chladenie mlecej kapsule vo vode, z dôvodu prevencie vytvorenia 
plynu a vypareniu média. Kaša z mokrého mletia sa následne vysušila v laboratórnej sušiarni 
pri teplote 105 °C po dobu 24 hodín. Syntéza v pevnej fáze prebiehala v dvoch krokoch 
v súlade s postupom Wesselský – Jensen. Na výpal sa použili platinové kelímky o objeme 
30 ml. V prvom kroku výpalu sa kelímky plnili do ¾ objemu bez zhutnenia, pričom  
uprostred kelímku bol vytvorený po celej výške otvor o priemere 4 mm pre ľahší odvod 
plynu. Takto naplnené kelímky sa   vkladali do studenej pece. Počiatočná kalcinácia sa 
vykonávala z dôvodu odstránenia oxidu uhličitého, ktorý je viazaný v uhličitane vápenatom.  
Páliaci režim 1.výpalu bol nasledovný : 
  16 °C / min na 1000 °C → 1 hod, 
  1000 °C izotermická výdrž → 1 hod, 
  10 °C / min na 1600 °C, 
  1600 °C izotermická výdrž → 2 hod. 
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Po ukončení výpalu sa kelímky vybrali z pece a chladili studeným prúdom vzduchu. Získaný 
materiál sa opätovne homogenizoval mletím v planetovom mlyne rovnakým spôsobom ako 
pri príprave múčky ale po dobu X minút s chladením po X minúte.  Po prvom výpale bola 
uskutočnená kontrola fázového zloženia pomocou XRD – analýzy na prístroji PANalytical 
EMPYREAN.  
V druhom kroku výpalu sa  kelímky plnili do ¾ objemu s opäť vytvorenými otvormi 
a materiál sa tentokrát hutnil dusaním. Páliaci režim 2.výpalu bol nasledovný : 
  13,3 °C / min na 1600 °C, 
  1600 °C izotermická výdrž 2 hod. 
Po vybratí kelímkov z pece nastalo ich chladenie ponorením do vody so súčasným 
chladením prúdom vzduchu. Po ochladení na izbovú teplotu sa materiál rozdrvil kladivom a 
pomlel vo vibračnom diskovom mlyne RS 200 za účelom kontroly fázového zloženia 
pomocou XRD – analýzy.  
Záverom prvej etapy bola úprava alitu na požadovaný vstupný merný povrch X m2/kg 
podľa Blaine. Materiál sa mlel suchým spôsobom na planetovom mlyne PULVERISETTE 
6 rýchlosťou X otáčok za minútu, pričom sa v priebehu mletia odoberala časť materiálu 
a stanovoval sa merný povrch Blainovou metódou. ( Podrobnosti sú uvedené v neverejnej 
verzii bakalárskej práce dostupnej na fakulte stavebnej VUT v Brne ) 
2.2 Etapa č. 2 
Druhú etapu práce predstavovalo samotné mletie alitu tromi technológiami 
laboratórnych mlynov v mokrom a suchom prostredí. Na mletie bol použitý planetový mlyn 
PULVERISETTE 6, vibračný diskový mlyn RS 200 a McCrone Micronising mill. 
Pri mokrom mletí v planetovom a vibračnom diskovom mlyne sa mlelo v prítomnosti 
inertnej kvapaliny isopropylalkoholu, McCrone Microniding mill je určený iba pre mokré 
mletie. Keďže sa sledovala doba, pri ktorej nastáva amorfizácia materiálu bolo stanovených 
5 dôb mletia, a to v časoch : 1, 5, 20, 60 a 120 minút. Mletie v planetovom mlyne bolo 
nastavené na optimálnu rýchlosť otáčok pre alit  X ot./min. a vo vibračnom diskovom mlyne 
X otáčok za minútu. Časy mletia v Mccrone Micronising mill boli rovnaké ako 
u predchádzajúcich dvoch typov mlynov. 
Všetky vzorky boli podrobené XRD fázovej analýze pre stanovenie vplyvu 
technológie mletia na veľkosť kryštalitov a amorfizáciu materiálu. ( Podrobnosti sú uvedené 
v neverejnej verzii bakalárskej práce dostupnej na fakulte stavebnej VUT v Brne ) 
2.2.1 Výpočet veľkosti kryštalitov 
Veľkosť kryštalitov sa vyhodnocovala iba pri zvolených píkoch na vhodne vybraných 
kryštalografických rovinách, ktoré mali hlavný kryštalografický smer.  
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Zvolili sa píky, ktoré boli dostatočne vysoké, dali sa dobre nafitovať, ktoré mali málo 
prekrytia s inými píkmi, a zároveň pokrývali nami zvolené smery rovín. 
Vyhodnotenie sa uskutočnilo pomocou programu HIGHSCORE PLUS. Pre 
identifikáciu minerálu bola použitá karta pdf 00-031-0301.V tomto programe sa nafitovali 
vždy tri rovnaké píky pre každý typ mlyna a zvolenú technológiu mletia, ktoré spĺňali vyššie 
uvedené požiadavky. Zmeraním ich pološírok sa pomocou Scherrerovej rovnice vypočítala 
veľkosť kryštalitov. Od možnosti použitia Williamson–Hallových grafov sa opustilo 
z dôvodu, že kryštalografická štruktúra alitu je triklinická a veľmi komplikovaná na 
nafitovanie, preto táto metóda nebola zrealizovaná. 
Pomocou Scherrerovej rovnice sa vypočítala veľkosť kryštalitov bez vplyvu prístroja 
na rozšírenie píkov. Z dôvodu nedokonalosti meracieho zariadenia bolo nutné stanoviť tzv. 
prístrojové rozšírenie, ktoré je nezávislé od vzorky. Pre tieto účely bol použitý štandard LaB6  
( hexaborit lantanu ), ktorý je považovaný za plne kryštalický materiál, kde veľkosť 
kryštalitov sa teoreticky rovná nekonečnu. Parametre píkov štandardu sa merali rovnakou 
metódou a vybrali sa tie, ktoré sa najviac približovali nami zvoleným píkom. Došlo ku 
korekcii pološírok odčítaním prístrojového rozšírenia. Výsledné pološírky píkov ( β ) sa 
určili odčítaním pološírky najbližšieho píku štandardu ( 𝑏 ) od nami nameraných pološírok 
( 𝐵 ) podľa nasledujúcej rovnice : 
 
𝛽 = √𝐵2 − 𝑏2                                                        ( 10 )                                                 
 
Pomocou Scherrerovej rovnice došlo k výpočtu výslednej veľkosti kryštalitov :  
 
𝐿 =  
𝐾. 𝜆
cos 𝜃
 .
1
𝛽
=  
𝐾. 𝜆
cos 𝜃
  .
1
√𝐵2 − 𝑏2
                                ( 11 ) 
 
Ďalej boli vzorky podrobené REM pre stanovenie vplyvu mletia na tvar zŕn a laserovej 
granulometrii pre určenie vplyvu mletia na veľkosť a distribúciu častíc. 
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Metodika práce je prehľadne zhrnutá v nasledujúcom vývojovom diagrame : 
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3. Použité suroviny 
Uhličitan vápenatý s čistotou zložky p.a. 99,0 – 99,8 % 
Oxid kremičitý s čistotou zložky p.a. 96,5 % 
Fluorid vápenatý 
LaB6 ( hexaborit lantanu ) 
 
4. Použité prístroje 
Planetový mlyn Fritsch Pulverisette 6 
Vibračný diskový mlyn RS 200 
McCrone Micronizing Mill 
Sušiareň Binder C 170 
Laboratórna váha Radwag PS 600.3Y 
Blainov prístroj PC-Blaine Star 
Komorová vysokoteplotná superkanthalová pec II 
XRD PANalatical Empyrean, Cu – katóda λ = 1,540598 pre žiarenie Kα1 
Laserový granulometer Malvern Mastersizer 2000 
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5. Výsledky práce 
5.1 Etapa č. 1 
Na základe výsledkov XRD - analýzy bol po prvom výpale na difraktograme 
identifikovaný minerál alit, belit s reziduom vápna. ( obr. 7 ) 
 
Tab. 1 – Kryštalografické parametre minerálov 
Názov minerálu Kryštalografia 𝑑ℎ𝑘𝑙 [Å] 
alit triklinická (2,789; 2,613; 2,192 ) 
belit ortorombická ( 2,729; 3,012; 2,750 ) 
vápno kubická ( 2,402; 1,699; 2,774 ) 
 
V druhom kroku výpalu sa získal synteticky čistý triklinický alit, ktorého čistota sa 
opäť dokázala XRD – analýzou. ( obr. 8 ) 
 
Difraktogram je uvedený v neverejnej verzii bakalárskej práce 
dostupnej na fakulte stavebnej VUT v Brne. 
 
 
Obr. 7 – Difraktogram po prvom a druhom výpale 
 
Alit sa upravil mletím v planetovom mlyne v prostredí isopropylalkoholu na vstupný 
merný povrch X m2/kg Blaine. Takýmto postupom bolo pripraveného celkovo X kg 
materiálu. ( Podrobnosti sú uvedené v neverejnej verzii bakalárskej práce dostupnej na 
fakulte stavebnej VUT v Brne ) 
5.2 Etapa č. 2 
5.2.1 Vyhodnotenie vplyvu technológie mletia na veľkosť kryštalitov 
Kryštalická mriežka triklinického alitu je veľmi zložitá a v literatúre je popísaná 
mriežkovými parametrami uvedenými v tabuľke. [7] 
 
Tab. 2 – Mriežkové parametre triklinického alitu 
 𝑎 [Å] 𝑏 [Å] 𝑐 [Å] 
 [Å] 
λ [°] β [°] γ [°] 
T1 9,303 7,041 18,390 90,39 143,00 89,63 
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Vzhľadom k zložitosti mriežky bolo obtiažne vybrať 3 kryštalografické roviny, ktoré 
by jednoznačne kopírovali hlavné kryštalografické smery, a ktoré by sa zároveň prejavili 
v difrakčnom zázname výraznými izolovanými píkmi. Z tohto dôvodu boli vybrané 3 
výrazné kryštalografické roviny určené Millerovými indexmi „ hkl “:     009      048                         
4-80, ktoré boli následne prepočítané na vektory 𝑎, 𝑏, 𝑐 :  0 0 1/9     0 ¼ 1/8     ¼ -1/8 0 
a zakreslené do triklinickej štruktúry. ( obr. 8 ) 
 
Obr. 8 – Kryštalografické roviny 
 
 
Vybrané kryštalografické roviny sa v difrakčnom zázname prejavujú píkmi na uhloch 2θ :    
32,066 °   41,146 °    51,409 °.  
Vplyv mlecieho procesu sa prejavuje zmenou tvaru píkov, ich znížením a rozšírením. 
Prehľad vplyvu jednotlivých technológií mletia na zmenu tvaru píkov pre vybrané difrakčné 
línie je uvedený v nasledujúcich difrakčných záznamoch . ( obr.  9, obr. 10, obr. 11, obr. 12, 
obr. 13 ) 
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Difrakčné záznamy sú uvedené v neverejnej verzii bakalárskej práce 
dostupnej na fakulte stavebnej VUT v Brne. 
 
 
Obr. 9 – Vplyv mokrého mletia v planetovom mlyne na tvar píkov v kryštalografickyćh rovinách 009, 
048, 4-80 
 
Obr. 10 – Vplyv suchého mletia v planetovom mlyne na tvar píkov v kryštalografickyćh rovinách 009, 
048, 4-80 
 
Obr. 11 – Vplyv mokrého mletia v McCrone mlyne na tvar píkov v kryštalografickyćh rovinách 009, 
048, 4-80 
 
Obr. 12 – Vplyv mokrého mletia vo vibračnom mlyne na tvar píkov v kryštalografickyćh rovinách 009, 
048, 4-80 
 
Obr. 13 – Vplyv suchého mletia vo vibračnom mlyne na tvar píkov v kryštalografickyćh rovinách 009, 
048, 4-80 
 
 
 Vplyv mletia na zmenu tvaru píkov v difrakčnom zázname sa najviac prejavil u 
suchého mletia v planetovom mlyne a najmenej pri mokrom mletí v McCrone mlyne.  V 
prípade mokrého mletia v planetovom a vibračnom mlyne je zmena tvaru píkov v 
difrakčných záznamoch veľmi podobná
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V programe HIGHSCORE PLUS sa nafitovali jednotlivé píky defaultným nastavením 
a získali sa pre vybrané píky hodnoty pološírok. Pre ich stanovenie bol uvažovaný záznam 
s Kα1 žiarením a odčítané bolo žiarenie Kα2. Prehľad hodnôt pološírok pre jednotlivé 
kryštalografické roviny je uvedený v protokole 1, 2, 3 v prílohe. 
 
Pomocou Scherrerovej rovnice ( 6 ) pre uvažovanú λ = 1,540598 pre 𝐶𝑢 - katódu 
a uvažovanú hodnotu tvarového koeficientu 𝐾 = 0,9, čo je stredná hodnota pre 
kosoštvorcovú sústavu, ku ktorej sa mriežka triklinického alitu svojimi mriežkovými 
parametrami blíži, sa získali hodnoty veľkosti kryštalitov bez prístrojového rozšírenia. 
Prehľad hodnôt veľkosti kryštalitov pre jednotlivé kryštalografické roviny je uvedený 
v protokole 1, 2, 3 v prílohe. 
 
Prístrojové rozšírenie bolo stanovené na štandarde LaB6. Vybraným píkom 
odpovedajú nasledujúce vybrané píky štandardu.  
 
Tab. 3 : Hodnoty pološírok štandardu LaB6 
Píky 2θ [°] 
Štandart LaB6 
Píky 2θ [°] FWHM [rad] 
32,066 30,396 X 
41,148 43,517 X 
51,409 51,48 X 
 
( Podrobnosti sú uvedené v neverejnej verzii bakalárskej práce dostupnej na fakulte 
stavebnej VUT v Brne ) 
 
Opäť pomocou Scherrerovej rovnice ( 11 ) po odčítaní prístrojového rozšírenia podľa 
rovnice ( 10 ) sa získali výsledné hodnoty veľkosti kryštalitov. Prehľad hodnôt prístrojového 
rozšírenia a výsledných hodnôt veľkosti kryštalitov pre jednotlivé kryštalografické roviny je 
uvedený v protokole 1, 2, 3 v prílohe. Vývoj veľkosti kryštalitov je pre jednotlivé roviny 
uvedený v nasledujúcich grafoch. ( obr. 14, obr. 15, obr. 16 ) 
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Graf je uvedený v neverejnej verzii bakalárskej práce 
dostupnej na fakulte stavebnej VUT v Brne. 
 
 
Obr. 14 – Graf. závislosť veľkosti kryštalitov od času mletia pre jednotlivé typy mlynov pre rovinu 009 
 
 
 
Graf je uvedený v neverejnej verzii bakalárskej práce 
dostupnej na fakulte stavebnej VUT v Brne. 
 
 
Obr. 15 – Graf. závislosť veľkosti kryštalitov od času mletia pre jednotlivé typy mlynov pre rovinu 048 
 
 
 
Graf je uvedený v neverejnej verzii bakalárskej práce 
dostupnej na fakulte stavebnej VUT v Brne. 
 
 
Obr. 16 – Graf. závislosť veľkosti kryštalitov od času mletia pre jednotlivé typy mlynov pre 
rovinu  4-80 
Suché mletie v planetovom mlyne ako vidieť z grafov pre všetky tri roviny má 
drastický dopad na kryštalickú štruktúru. Veľkosť kryštalitov výrazne klesá.  
Pri mokrom mletí v tomto mlyne veľkosť kryštalitov klesá miernejšie v porovnaní so 
suchým mletím. Priebeh trendov poklesu veľkosti kryštalitov je takmer identický ako 
u mokrého mletia vo vibračnom mlyne. 
Naopak pri suchom mletí vo vibračnom mlyne je dopad na zmenšenie veľkosti 
kryštalitov nízky. 
Pri mletí v McCrone mlyne sa materiál zjemňuje ale veľkosť kryštalitov sa príliš 
nemení. Vstupné hodnoty veľkosti kryštalitov v prípade vzoriek pripravených v McCrone 
mlyne sú nižšie ako u vzoriek v prípade ostatných typov mlynov. 
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 Je to spôsobené novým výpalom surovín z dôvodu nedostatočného množstva 
materiálu pre mletie na tomto type mlyna. Na hodnotenie vplyvu mletia na veľkosť 
kryštalitov to však vplyv nemá, keďže sa zaoberáme priebehom zmeny veľkosti kryštalitov 
a nie absolútnymi hodnotami veľkosti kryštalitov. 
5.2.2 Vyhodnotenie vplyvu technológie mletia na granulometriu a jemnosť častíc 
Pre porovnanie vplyvu technológie mletia na distribúciu a jemnosť častíc bola použitá 
laserová granulometria. Hodnoty laserovej granulometrie boli namerané vo všetkých časoch, 
ale z dôvodu prehľadnosti je v nasledujúcich grafoch (obr. 17 ) porovnaná granulometria v 
čase mletia 1 a 120 minút pre všetky typy mlynov a technológie mletia, kde je zmena 
distribúcie a jemnosti častíc najviac viditeľná.  
 
Graf je uvedený v neverejnej verzii bakalárskej práce 
dostupnej na fakulte stavebnej VUT v Brne. 
 
                                                                                                                                                                          
Obr. 17 – Graf. znázornenie distribúcie častíc v čase 1 a 120 minút pre všetky typy mlynov 
a technológie mletia 
 
 Pri všetkých typoch mlynov okrem McCrone mlyna je vidieť, že pri intenzívnom 
mletí a pri vzniku veľkého množstva veľmi jemných častíc vznikali aglomeráty, ktoré sa 
prejavili nárastom častíc nad 100 µm. Tento jav je výraznejší pri mletí materiálu v suchom 
prostredí. 
 
Ďalej je uvedený graf ( obr. 18 ), kde sú medzi sebou porovnané všetky typy mlynov 
a technológie mletia v čase 120 minút. 
 
Graf je uvedený v neverejnej verzii bakalárskej práce 
dostupnej na fakulte stavebnej VUT v Brne. 
 
 
Obr. 18 – Graf. znázornenie distribúcie častíc v čase mletia 120 minút 
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Najväčšie množstvo veľmi jemných častíc je vidieť pri suchom mletí v planetovom 
mlyne.  
Na tomto trende je pozorovaná veľmi dobrá meliteľnosť materiálu, no aj najvýraznejší 
nárast množstva aglomerátu, ktorý vznikol na úkor jemných častíc do veľkosti 10 µm. 
Pri mokrom mletí v planetovom mlyne je množstvo aglomerátu menšie ako pri suchom 
mletí, pretože je do istej miery potlačené kvapalinou. Tento fakt sa prejavil výraznejším 
nárastom množstva jemných častíc. 
V oblasti veľmi jemných a jemných častíc je trend u mokrého mletia vo vibračnom 
mlyne takmer rovnaký ako u mokrého mletia v planetovom mlyne. Pri obidvoch mlynoch je 
zreteľný vznik aglomerátu, ktorého množstvo je v prípade vibračného mlyna väčšie. 
Pri suchom mletí vo vibračnom mlyne je pozorované najmenšie množstvo veľmi 
jemných častíc, čo sa prejavilo pomerne vysokým množstvom jemných častíc.  
Vidíme iba nepatrný nárast aglomerátov, keďže nedošlo k výraznejšiemu nárastu 
množstva veľmi jemných častíc, ktoré by u suchého mletia mali tendenciu zhlukovať sa do 
aglomerátov. 
Pri mletí v McCrone mlyne sa materiál  dobre zjemňuje, zvyšuje sa množstvo jemných 
častíc na úkor hrubších podielov bez vzniku aglomerátu, ktorý je pozorovaný pri mletí v 
ostatných typoch mlynov.  
5.2.3 Vyhodnotenie sklonu materiálu k prednostnej orientácii 
Pre vyhodnotenie sklonu materiálu k prednostnej orientácii bol porovnaný materiál 
mletý v planetovom mlyne po 1 a 120 minútach mletia. Porovnanie sklonu k prednostnej 
orientácii bolo uskutočnené preložením nameraných hodnôt difrakčným záznamom, ktorý 
je uvedený v karte pdf 00-031-0301. Proporcie píkov uvedené v tejto karte odpovedajú 
proporciám píkov získaných meraním tak pred mletím ako aj po 120 minútach mletia. 
Na obr. 19 je uvedený difraktogram sklonu materiálu k prednostnej orientácii 
v planetovom mlyne pri mletí po 1 a 120 minútach. 
 
Difraktogram je uvedený v neverejnej verzii bakalárskej práce 
dostupnej na fakulte stavebnej VUT v Brne. 
 
 
Obr. 19 – Difraktogram sklonu materiálu k prednostnej orientácii pri 1 a 120 minútach 
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5.2.4 Vyhodnotenie vplyvu mletia na tvar zŕn 
Vplyv mletia na tvar zŕn sa vyhodnocoval pomocou elektrónovej mikroskopie. Na obr. 
20 sú priložené snímky materiálu mletého v jednotlivých typoch mlynov v suchom 
a mokrom prostredí.                                   
   
REM snímky sú uvedené v neverejnej verzii bakalárskej práce 
dostupnej na fakulte stavebnej VUT v Brne. 
        
                                                                                                           
Obr. 20 – REM snímky pre suché mletie planetový mlyn (1), mokré mletie planetový mlyn(2), mokré 
mletie vibračný mlyn (3), suché mletie vibračný mlyn (4), mokré mletie  McCrone mlyn (5) 
 
Na snímke suchého mletia v planetovom mlyne vidíme výrazné zjemnenie materiálu, 
veľmi veľké množstvo veľmi jemných častíc a masívne aglomeráty. 
Pri mokrom mletí v planetovom mlyne je aglomerácia menej výrazná, zrná materiálu 
sú pekne zaoblené. 
Snímka mokrého mletia vo vibračnom mlyne je veľmi podobná mokrému mletiu 
v planetovom mlyne. 
Pri suchom mletí vo vibračnom mlyne nevidíme zďaleka také výrazne zjemnenie 
materiálu ako u predchádzajúcich mlynoch a technológií mletia. Aglomerácia je minimálna. 
Na snímke pri McCrone mlyne vidíme, že zrná nie sú guľaté ako je vidieť pri 
predchádzajúcich mlynoch ale sú ostrohranné. Sú na nich vidieť štiepne plochy. Množstvo 
jemných častíc je minimálne, aglomerácia sa nevyskytuje. 
6. Diskusia výsledkov 
6.1 Etapa č. 1 
Po prvom výpale v súlade s článkom Wesselský-Jensen boli na rentgenovom 
difraktograme identifikované reziduá nezreagovaných vstupných surovín. Následne po 
druhom výpale v rentgene číslo 2 sa už jednalo o čistý triklinický alit. Rozlišovacím znakom 
pre triklinický alit je pík na 8,017 °, ktorý monoklinické fázy alitu nemajú. Takýmto 
spôsobom sa triklinická fáza alitu odlišuje od monoklinických fáz. Možno konštatovať, že 
metódou Wesselský-Jensen sa podarilo pripraviť kvalitný čistý triklinický alit. 
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6.2 Etapa č. 2 
Pre vyhodnotenie vplyvu technológie mletia na kryštalinitu bolo uvažovaných 
niekoľko metód. Z dôvodu veľkej zložitosti triklinickej štruktúry, obtiažnej fitovateľnosti, 
výrazných prekryvov píkov pre jednotlivé roviny bola nakoniec zvolená najjednoduchšia 
Scherrerova metóda a to iba na vybraných píkoch 32,066 °, 41,148 ° a 51,409 °.Tieto píky 
sa vybrali z dôvodu, že boli dostatočne výrazné, izolované bez prekryvov a zároveň u týchto 
píkov nehrozilo možné prekrytie s hydratačnou fázou, ktorá by mohla vzniknúť pri čakaní 
vzorky na analýzu v stroji. 
Vplyv typu mlyna a  zvolenej technológie mletia mal zásadný vplyv na veľkosť 
kryštalitov. Všeobecne možno tvrdiť, že mletie v suchých podmienkach má zásadnejší 
dopad na veľkosť kryštalitov. Kvapalina pri mokrom mletí chráni kryštalickú mriežku proti 
jej poškodeniu. 
Na základe výsledkov možno povedať, že najzásadnejší vplyv na veľkosť kryštalitov 
mal planetový mlyn pri suchom mletí. Jedná sa o laboratórny typ mlyna, u ktorého je obsah 
energie v mlecej kapsule najväčší, a ktorý melie trením a rázom. Veľkosť kryštalitov sa 
z pôvodných X nm zmenšila po 120 minútach mletia na X nm v rovine 009, v rovine 048 
došlo k poklesu veľkosti kryštalitov z pôvodných X nm na X nm a v rovine 4-80 je 
zaznamenaný najväčší pokles veľkosti kryštalitov zo X nm na X nm. Trend poklesu veľkosti 
kryštalitov je v podstate rovnaký. U roviny 009 a 048 došlo k poklesu veľkosti kryštalitov 
približne o X % v prípade roviny 4-80 je pokles X %, čo môže byť spôsobené veľmi zložitým 
fitovaním z dôvodu 3 prekrytých píkov vedľa seba s možnou obsiahnutou chybou merania 
v tejto rovine. 
Prídavkom kvapaliny do mlecej kapsule planetového mlyna je zmenšenie veľkosti 
kryštalitov menšie. Kvapalina štruktúru materiálu chráni, pretože znižuje účinnosť mletia 
vzhľadom k tomu, že mlecie gule sú kvapalinou brzdené. Veľkosť kryštalitov sa po 120 
minútach mletia zmenšila približne o X % vo všetkých troch rovinách. 
V prípade mletia vo vibračnom mlyne namokro je situácia opačná. Vibračný mlyn je 
menej efektívny, melie najmä trením. Trend je vo všetkých troch rovinách v podstate 
rovnaký. Kvapalina mlecie telesá nebrzdí, redukuje množstvo vzniknutých nátlkov na 
telesách a mletiu celkovo pomáha. Pridaním kvapaliny sa vytvára kaša, ktorá sa nenalepuje, 
a v ktorej sa energia mletia lepšie predáva materiálu. Efektivita mletia z hľadiska vplyvu na 
zmenu veľkosti kryštalitov bola z týchto dôvodov v prípade mokrého mletia vo vibračnom 
mlyne v podstate totožná so mokrým mletím v planetovom mlyne. K zmenšeniu veľkosti 
kryštalitov u mokrého mletia vo vibračnom mlyne došlo v prípade všetkých rovín približne 
rovnako o X %.  
Pri suchom mletí vo vibračnom mlyne došlo k zmenšeniu veľkosti kryštalitov 
minimálne, približne o X % vo všetkých troch rovinách, a to z vyššie uvedených dôvodov. 
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Tento mlyn melie trením, dochádza k nalepovaniu materiálu na mlecie telesá, efektivita 
mletia je nízka. 
Pri McCrone mlyne je trend vo všetkých rovinách takmer rovný, veľkosť kryštalitov 
sa zmenšila približne o X % u všetkých rovín. McCrone mlyn je navrhnutý na prípravu 
vzoriek pre RTG-difrakčnú analýzu. Melie rázom tak, aby nepoškodzoval štruktúru 
materiálu. ( Podrobnosti sú uvedené v neverejnej verzii bakalárskej práce dostupnej na 
fakulte stavebnej VUT v Brne ) 
 
Na určenie vplyvu technológie mletia na distribúciu a jemnosť častíc bola použitá 
laserová granulmetria. 
Suché mletie v planetovom mlyne sa v prípade granulometrie javí ako veľmi efektívne. 
Problém nastáva pri dlhšom čase mletia, kedy je v mlecej kapsule nahromadené veľké 
množstvo energie a veľmi jemných častíc, ktoré majú tendenciu sa natĺkať do seba a po 120 
minútach mletia zhlukovať do masívnych aglomerátov, čo sa potvrdilo aj snímkou 
z elektrónovej mikroskopie. 
Pri mokrom mletí v planetovom mlyne je aglomerácia do istej miery v kvapaline 
potlačená, avšak po 120 minútach mletia dochádza takisto k vzniku aglomerátov a je jedno, 
či sa melie namokro v planetovom alebo vo vibračnom mlyne. Efektivita mletia z hľadiska 
veľkosti častíc je v oboch prípadoch mlynov v podstate identická pri zvolených mlecích 
parametroch.  
V planetovom mlyne sa materiál mlel X otáčkami za minútu a vo vibračnom mlyne X 
otáčkami za minútu, z čoho vyplýva, že tieto dva režimy mletia sú medzi sebou 
porovnateľné. 
Trend pri mokrom mletí vo vibračnom mlyne je teda takmer zhodný s trendom 
mokrého mletia na planetovom mlyne s tým rozdielom, že u vibračného mlyna vzniká väčšie 
množstvo aglomerátov ako v prípade planetového mlyna.  
Dôvodom aglomerácie pri mokrom mletí je fakt, že pri mletí v kvapaline a pri vysokej 
energii v mlecej kapsule sa materiál melie na veľmi jemné častice, ktoré sa natĺkajú do seba 
a po vysušení majú tendenciu zhlukovať sa do aglomerátov. 
Pri suchom mletí vo vibračnom mlyne pozorujeme najnižšie množstvo veľmi jemných 
častíc a tým pádom aj nepatrné množstvo aglomerátu, čo sa opäť potvrdilo snímkou 
z elektrónovej mikroskopie. V tomto prípade a pre tento materiál sa použitie vibračného 
mlyna v suchom prostredí javí ako najmenej vhodné. 
Materiál mletý v McCrone mlyne ani po 120 minútach nemá sklon k tvorbe 
aglomerátov. Keďže je McCrone mlyn navrhnutý na prípravu vzoriek pre RTG-analýzu s 
veľkosťou častíc do 25 µm, je obsah veľmi jemných častíc pomerne malý. 
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 Zo snímky elektrónovej mikroskopie je zrejmé, že zrná materiálu sú ostrohranné, lebo 
ich tento typ mlyna melie rázom na rozdiel od ostatných použitých mlynov, ktoré melú aj 
trením, a tým zrná zaguľacujú. McCrone mlyn neničí štruktúru, melie pomerne úzku krivku, 
avšak melie veľmi malé množstvo materiálu, preto pre väčšie laboratórne mletie nie je 
vhodný.  
( Podrobnosti sú uvedené v neverejnej verzii bakalárskej práce dostupnej na fakulte 
stavebnej VUT v Brne ) 
 
Na základe dosiahnutých výsledkov možno povedať, že v prípade triklinickej 
štruktúry alitu, nemá táto štruktúra sklon k prednostnej orientácii. Pre porovnanie bol 
vybraný najviac náročný mlecí režim, a to suché mletie v planetovom mlyne. Po preložení 
vzorovej karty pdf 00-031-0301 proporcie píkov odpovedali proporciám nami nameraných 
píkov po 1 a 120 minútach mletia. Neprejavila sa žiadna disproporcia v ľubovoľnom 
kryštalografickom smere, a preto možno konštatovať, že táto štruktúra nemá sklon 
k štiepeniu v prednostnej rovine. Pri príprave vzorkov na XRD – analýzu nevykazuje sklon 
k prednostnej orientácii. Triklinická štruktúra alitu je natoľko robustná a odolná, že sa 
neštiepi v prednostnej rovine, čo sa preukázalo vplyvom na jej kryštalinitu. 
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7. Záver 
V tejto práci boli stanovené 2 hlavné ciele, ktoré boli v plnom rozsahu splnené. Prvým 
cieľom bolo synteticky pripraviť čistý triklinický alit metódou Wesselský-Jensen a pomocou 
XRD – analýzy overiť čistotu a kryštalografickú štruktúru pripraveného minerálu. Druhým 
cieľom bolo podrobiť minerál mletiu v troch laboratórnych mlynoch, v suchom a mokrom 
prostredí a vyhodnotiť vplyv technológie mletia na veľkosť kryštalitov, distribúciu 
a jemnosť častíc pomocou laserovej granulometrie, tvar zŕn prostredníctvom REM a sklon 
minerálu k prednostnej orientácii pri príprave vzorky na XRD – analýzu. 
 
V prvej etape, ktorá sa venovala výpalu alitu sa pomocou metódy Wesselský – Jensen 
podarilo synteticky pripraviť veľmi čistý  triklinický alit, čo bolo dokázané identifikáciou 
píku. 
V druhej etape venujúcej sa vplyvu technológie mletia na kryštalografické 
a granulometrické vlastnosti alitu sa preukázalo, že najväčší vplyv na tieto vlastnosti alitu 
má suché mletie v planetovom mlyne. Pri tejto technológii mletia dochádza k rapídnemu 
zníženiu veľkosti kryštalitov a teda k zrúteniu kryštalickej štruktúry. Suché mletie v 
planetovom mlyne sa v prípade granulometrie javí spomedzi všetkých použitých typov 
mlynov a technológií ako najefektívnejšie. Dochádza k veľmi výraznému a rýchlemu 
zjemneniu materiálu. Problém nastáva pri dlhých časoch mletia kedy veľmi jemné častice 
majú tendenciu zhlukovať sa do aglomerátov. V prípade zvolených mlecích režimov je 
v prípade mokrého mletia efektivita a vplyv mletia planetového mlyna rovnaká ako 
u vibračného mlyna, tak z hľadiska dopadu na štruktúru, ako aj z hľadiska dopadu na 
granulometriu. Potvrdilo sa, že McCrone mlyn je veľmi šetrný z hľadiska vplyvu na 
štruktúru. Z hľadiska zjemňovania materiálu vzhľadom na svoju konštrukciu a účel, pre 
ktorý je navrhnutý, je veľmi vhodný na prípravu vzoriek pre XRD – analýzu.  
Triklinická štruktúra alitu sa ukázala ako odolná voči štiepeniu v prednostnej rovine 
a teda sprostredkovane voči prednostnej orientácii pri príprave XRD preparátov. 
 
Triklinický alit sa v bežných slinkoch nevyskytuje. Bežne prítomné sú monoklinické 
fáze, a preto v ďalších fázach výskumu doporučujem zamerať sa na ality monoklinické, 
ktoré majú jednoduchšiu kryštalografickú štruktúru ako triklinický alit, a pri ktorých sa 
predpokladá ich štiepnosť v jednej rovine. 
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